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Proc6de de regeneration d'un adsorbant gran u la Ire, dlsposltlf da mlse en ceuvre, et composite. 

fe7) Procede de regeneration d'un adsorbant granulalre, 
catacterise en ce que Ton soumet un recipient contenant 
au moins un adsorbant granulalre seul ou en melange a 
une induction electromagnetique dans un solenoTde, dispo- 
sltif de mlse en oeuvre et composite comprenant un adsor- 
bant et un suscepteur granulaires. 
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La presente invention concerne un proc£de de regenera- 
tion d'un adsorbant granulaire et son dispositif de mise en 
oeuvre, par chauffage par induction eiectromagnetique. Elle 
concerne 6galement un composite de charbon et de graphite 
5 granulaires adapte £ ce procedfe. 

Ij 1 utilisation de charbon actif est consid6r£e comme 
1 ■ une des methodes les plus £conomiques pour traiter 1 ' eau et 
l'air enfin d'eliminer une grande diversite de polluants. Sa 
structure poreuse h6t6rog£ne convient a 1 'elimination de la 
10 plupart des polluants, bien que sa capacite d' absorption 
envers un polluant donn£ soit variable, II est par- 
ticuli&rement adapts au traiteraent de la pollution organique 
responsable de gout et d'odeur desagreable. 

Cependant, la duree de vie du charbon est limit§e par la 
15 saturation des sites d' adsorption. 

Son cout de revient eleve explique 1' existence de divers 
proc£d4s de regeneration. Les precedes classiques sont bases 
sur une circulation de fluide caloporteur interm&diaire au 
travers du filtre de charbon, entrainant la desorption des 
20 molecules d'adsorbat. Le fluide utilise est soit de la vapeur 
d'eau surchauf fee, soit un gaz chaud. 

L'energie calorifique apportee par le fluide 
provoque un chauffage par conduction des materiaux de faible 
conductivity thermique (environ 0.15 W.m^.'C 1 pour le 
25 charbon) ce qui porte prejudice au rendement thermique du 
procede . 

De plus, le transfert de chaleur f luide-adsorbant 
engendre des gradients de temperature au sein du reacteur 
dans le sens de I'ecoulement du fluide. II existe des zones 

30 de surchauf fe qui risquent de deteriorer le support, entrai- 
nant un vieillissement premature de celui-ci et une decom- 
position chimique de l'adsorbat. 

L'emploi de la vapeur d'eau surchauf fee presente un 
risque de decomposition de I'adsorbat soit par hydrolyse, 

35 soit par reaction chimique. Par exemple, la desorption du 
chloroforme par ce proced6 entraxne une hydrolyse partielle 
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du solvant et de ses stabilisants avec formation d'acide 
chlorhydrique, corrosif pour les canalisations. 

De plus, la miscibilite du solvant avec I'eau reclame 
une etape suppl6mentaire de separation, telle gu'une distil- 
5 lation ou une extraction liquide-liquide, au lieu d'une 
simple d6cantation dans le cas de melange biphasique. 

La technique & la vapeur d'eau necessite de 3 a 8 kg de 
vapeur pour 1 kg de solvant r£cup6re, suivant le type 
d'adsorbat et la taille du reacteur. 

10 Le procede au gaz chaud presente un interet economique 

limite en raison de la faible capacity thermique de l'air et 
de l'azote (environ 1 kJ.kg" 1 . °C" 1 ) / generalement utilise, qui 
necessite la mise en oeuvre d f un volume important de gaz de 
balayage entrainant une dilution important du produit d6sorb6 

15 pour un cout 6nerg6tique eleve. 

GB-A-1219819 decrit une nouvelle conception de la 
regeneration avec 1 1 id6e de creer in situ la chaleur neces- 
saire & la d6sorption des molecules fixees sur le charbon 
pour cela, l'adsorbant place entre deux electrodes est soumis 

20 a un flux de courant electrique qui entralne un echauf fement 
du materiau par effet Joule. 

De nombreux travaux de recherches sont realises sur ce 
theme. EP-A-0104749 decrit le fonctionnement d'une instal- 
lation de chauffage de solide disperse par effet Joule. 

25 Cependant, la resistance electrique axiale heterogene du 

lit granulaire pose le probleme de passage pr6f§rentiel du 
courant qui cree un echauf fement local du reacteur. Dans ces 
conditions, il est difficile de contr61er la temperature 
pendant 1 'operation. De plus, la variation de temperature 

30 durant 1' operation diminue la resistance electrique globale 
du r6cepteur entrainant une chute de l'efficacite du chauf- 
fage. De nombreux travaux sont menes sur ce theme visant a 
ameiiorer la conception et la disposition des electrodes dans 
le reacteur (EP-A-0071675). 

35 D Mioduszewski (QED Corp, Ann. Arbor. 1982) s'est 

inspire de l f idee du chauffage direct du charbon actif en 
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grains pour introduire un nouveau procdd§, sans contact 
electrique : l f induction electromagnetique. 

L'dchauf fement du mat£riau est provoqu£ par des courants 
de Foucault induits par un champ magnetique alternatif 
5 traversant ce mater iau. Pour cela le filtre, par exemple de 
charbon, est place au centre d'un sol6no!de parcouru par un 
courant haute frequence. 

Les travaux de Mioduszewski ont montr6 1* influence de la 
frequence du courant, de la puissance, du diam&tre de 
10 l'inducteur, de l'emploi de suscepteurs (& savoir de mat6- 
riaux granulaires bons conducteurs de 1 ' 61ectricit6 ) , et de 
la nature de l'adsorbat et de l f adsorbant sur la cin6tique de 
chauffage dans une gamme de frequence comprise entre 4 et 6 
MHz. Des grains de graphite ont 6te testes comme suscepteurs 
15 mais 1' influence de leur granulometrie n*a pas et6 6tudi6e. 

Cependant, les inconvenients li§s a 1 'utilisation de ce 
domaine de frequence (formation d'arcs electriques, con- 
trainte thermique elevee) compromettent la perspective de 
recyclage de produits d6sorb£s. 
20 Une equipe japonaise a egalement travaille sur ce th&me 

( JP-A-57-150434). 

US-A-4322394 decrit un procede faisant appel a un 
chauffage par micro-ondes, Le domaine micro-onde balaye la 
gamme de frequence comprise entre 5 MHz et 300 GHz. 
25 Cette technique de chauffage se caract£rise par un forte 

density de puissance mais presente un cout economique 61eve. 

jP-A- 52-66896 presente un exemple de r£g6n6ration de 
charbon actif chauffe a une gamme de frequences comprise 
entre 1 et 5000 Mhz. Un charbon de noix de coco activ6 satur6 
30 en chlorure de vinyle est introduit dans un four a micro- 
ondes durant une minute sous pression reduite (300mm Hg). 

Cependant, cette technologie pr6sente un risque par la 
formation d f un arc electrique entre les grains, pouvant 
detdriorer la surface des grains, entrainant une usure du 
35 mat^riau et une decomposition du produit d6sorb6. 

Enfin, EP-A-0460244 donne une vision globale des 
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differents precedes electriques appliques a la regeneration 
de charbon actif . 

Ces dernieres annees, la perspective du recyclage de 
composes organiques volatils (COV) apporte de nouvelles 
5 exigences en mati£re de quality de regeneration. 

En effet, un tel procede doit veiller a ne pas alterer 
les propriet^s physico-chimiques de l'adsorbat et ni celles 
de l'adsorbant. 

II serait done souhaitable de disposer d'un procede qui 

10 soit utilisable industriellement, permettant la regeneration 
d'adsorbants tels que le charbon actif en grains, saturds en 
composes organiques volatils qui puissent etre ensuite 
recycles, rendant ainsi le procede rentable, permettant 
1 'utilisation d ' equipements largement repandus sur le marche 

15 (generateur haute frequence de frequence inferieure a 500 
kHz), m§me dans le cas d ' installations de faible taille. Un 
tel procede devrait avoir des bilans thermique et economique 
interessants, et si possible permettre la desorption selec- 
tive des composes adsorbes. 

20 C'est pourquoi la prdsente demande a pour objet un 

procede de regeneration d'un adsorbant granulaire, carac- 
terise en ce que l'on soumet un recipient contenant au moins 
un adsorbant granulaire seul ou en melange a une induction 
eiectromagnetique dans un soienoide. 

25 L 1 adsorbant peut etre par exemple un adsorbant direct ou 

indirect comme les zeolithes, les polymeres macroreticuies 
comme les esters acryliques, les styrene-divinyl benzene, les 
silices greffees, les argiles, les polymeres naturels comme 
les chitosannes, eventuellement greffes, la chitine, des 

30 films plastiques traites pour devenir adsorbants, et de 
preference un charbon actif granulaire. Ce dernier peut 
provenir par exemple de bois, mais de preference de coques de 
fruits, particulierement de noix de coco. 

L'adsorbant peut se presenter sous forme de paillettes 

35 ou copaux, mais avantageusement sous forme de spheres ou de 
boulettes. La forme pref6r6e est celle se rapprochant de la 
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sphere . 

La taille moyenne ou le diametre moyen des grains places 
dans le recipient est de preference d' environ 3 mm, a savoir 
d' environ 2 a 4 mm, sans de preference exceder la gamme de 
5 0,3 ^ 6 mm environ. 

La resistivite electrique du produit place dans le 
recipient est de preference inferieure a 10" 1 ft.m, avantageu- 
sement a 10" 2 ft/m et notanunent inferieure & 10" 3 Q.m. 

Dans le cas d'un adsorbant dote d'une mauvaise resis- 
10 tivite, par exemple super ieure a 1 fl.m, on ajoute & celui-ci 
un suscepteur, a savoir un element k tres faible resistivite 
pour compenser cette mauvaise resistivite. Le suscepteur peut 
representer par exemple de 5 a 50% du melange, et par exemple 
de 1'ordre de 15%. On peut par exemple utiliser des barrettes 
15 ou billes d'acier, et de preference des billes de graphite. 
Le suscepteur se presente de preference sous la meme forme ou 
une forme approchante de la forme des particules de 1 1 adsor- 
bant. 

L* adsorbant peut etre hcmogene, ou melangd & un second 
20 ou plus d'autres adsorbants, et event uellement un ou plu- 
sieurs suscepteurs. 

Le recipient peut revet ir toute forme adaptee, mains les 
formes classiques pour de tels appareillages, notamment 
cylindrique, sont preferees. 
25 Les spires du solenoide sont de preference les plus 

rapprochees possible des particules d f adsorbant. C f est 
pourquoi elles sont avantageusement placees directement sur 
le recipient contenant 1' adsorbant. Ce recipient est de 
preference en inox ou tout autre metal ne s ' echauf f ant pas 
30 par induction, tel l'acier, ce qui permet une regeneration 
homogene . 

De preference la totalite de 1* adsorbant est soumise au 
champ electromagnetique. 

Une installation selon 1' invention peut etre de tres 
35 grande taille ; par exemple on peut realiser un cylindre 
induit de 50 cm a 2 m de diametre et d'une longueur de 3 a 10 
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m. A 1' oppose, on trouve de serieux probl£mes dans les 
techniques de l'art ant£rieur lorsque l'on veut realiser des 
installations volumineuses. 

Le courant traversant le solfenoide devrait avoir la plus 
5 haute frequence possible. La frequence est avantageusement 
sup£rieure § 20 kHz, notamment comprise entre 100 et 300 khz 
et de preference aux environs de cette dernifere valeur. 

La puissance norainale d'un g£n£rateur de courant haute 
frequence est fonction de sa frequence. En regie g£n6rale une 
10 elevation de la puissance utile tend a diminuer la frequence 
de travail. 

On fait en sorte d'obtenir une temperature de l 1 adsor- 
bant de l'ordre de 100 a 220 °C, de pr6f6rence 120 h 200 °C, en 
reglant celle-ci de mani6re & ne pas detruire le produit 

15 adsorbe par le r£cepteur. Une sonde & thermocouple par 
exemple permet de verifier ce param&tre. 

La presente demande a aussi pour objet un dispositif 
con^u pour la mise en oeuvre du proced£ ci-dessus d£crit, 
caracterise en ce qu'il comprend un recipient, de preference 

20 cylindrique realise notamment un acier inoxydable, entour£ 
d'un solenolde reli6 a un g£n6rateur de courant a frequence 
superieure & 20 kHz, ledit solenolde etant avantageusement 
muni d'un systeme d f abaissement de temperature comme un 
systeme de circulation d'eau ou d'air eventuellement 

25 r6frigere. 

Comme on 1 1 a vu pr£c6demment, la forme du recipient doit 
§tre adaptee a celle du solenolde. Le recipient a avantageu- 
sement une capacity en adsorbant de plus d'un litre et de 
preference de plus de 100, voire 1 000 litres. 

30 La presente demande a notamment pour objet un dispositif 

ci-dessus dont le recipient contient au moins un adsorbant 
granulaire defini ci-dessus et ci-apres. D'autres dispositif s 
pr£ferentiels ont des caract£ristiques d£coulant directement 
des conditions prefer6es de mise en oeuvre du procdde ci- 

35 dessus decrit. 

La pr6sente invention trouve de remarquables ap- 
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plications dans la regeneration des adsorbants satures au 
moins partiellement, notamment des charbons actifs sous 
toutes leurs formes telles que grains, poudres (grains de 
l'ordre de 300 pm environ ), fibres (notamment sous forme 
5 d'agglomerats de dimension moyenne de 1 mm, par exemple de 
0,5 a 4 mm, eventuellement melanges a au moins un suscepteur 
tel que le graphite, I'acier ou le cuivre sous forme granu- 
laire. 

Cette regeneration peut se faire in situ, sur le lieu de 
10 1 'adsorption. 

Cette regeneration est homogene, et presente un bilan 
thermique interessant. 

Dans le cas de 1 ' utilisation de solvants chlores,elle 
permet d'eviter la corrosion produite par l'acide chlorhydri- 
15 que lors de la regeneration a l'aide de vapeur d'eau sur- 
chauf fee. 

Le proc^de objet de la presente demande permet de 
reguler la temperature de l'adsorbant, et permet notamment la 
realisation d'un gradient de temperature et aussi une recupe- 

20 ration, meme selective des diff6rents produits adsorbes. 

II ne provoque pas non plus d f emissions polluantes et 
est mis en oeuvre a l'aide d f une installation simple, a 
efforts de gestion reduits. 

En permettant le recyclage aussi bien de l'adsorbe que 

25 de l'adsorbant, il preserve la dure de vie de ce dernier. 

Les produits adsorbes peuvent provenir du traitement de 
gaz ou da liquides, en particulier des produits volatils, 
comme les solvants halogenes dont I'halogene est le brome, le 
fluor ou le chlore r les solvants soufres comme le dimethyl 

30 sulfoxide, le dimethyl disulfure, oxygenes comme les cetones 
telles 1' acetone, les alcanols comme le methanol ou 
l'&thanol, aromatiques comme le benzene ou le toluene; de 
maniere generale aussi les mol6cules odoriferantes telles les 
composes azotes comme la m6thyl- ou dimethyl amine, les 

35 produits soufres comme les sulfures, polysulfures ou 
mercaptans, oxygenes comme les aldehydes ou les acides 
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organiques, les hydrocarbures aliphatiques ou aromatiques, 
les vapeurs de carburants tel 1' essence pour voitures. 

La presente demande a enfin pour objet un composite 
caracterise en ce qu'il comprend un adsorbant, de preference 
5 du charbon act if et un suscepteur, notamment form6 de grains 
de graphite, avantageusement en melange sensiblement homogd- 
ne, particulierement dont la taille moyenne des grains est 
comprise entre 0,4 et 4 nun et dont la resistivity globale est 
inferieure a 10" 2 fl.m, ainsi que des installations ci-dessus 
10 d6crites dont le recipient renferme de tels composites. 

La figure 1 represente schema tiquement un montage de 
laboratoire d'un dispositif permettant la mis en oeuvre du 
present procede. 

La figure 2, represente sch&natiquement un dispositif 
15 permettant un travail continu. 

Sur la figure 1, l'on distingue un recipient 1, rempli 
d f adsorbant granulaire 2, entour6 d'un sol£no£de 3 refroidi 
par des canalisations 4 permettant la circulation d ! un 
liquide de refroidi ssement; quatre thermocouples 5 sondent la 
20 tempferature de 1 1 adsorbant et sont relics a une centrale 
d 1 acquisition de donn6es 6. Le recipient 1 est muni d ! une 
entree 7 et d'une sortie 8 de fluide a filtrer sur 1* adsor- 
bant. 

Le sol&nolde peut avoir par exemple 6 ou 9 spires selbn 
25 1 1 inductance souhaitee et est reli6 a un ou plusieurs 
condensateurs 9 pour ajuster la frequence du circuit electro- 
magnetique; son diametre est ici de 14 cm et sa hauteur de 
18 cm. 

Dans ce montage le courant provient du reseau 10 et est 
30 modifie par un redresseur et un onduleur, et comprend un 
oscilloscope pour le controle de ses parametres. 

Sur la figure 2, on distingue sch&matiquement deux 
filtres a adsorbant installes en parallele, fonctionnant 
simultanement l'un en adsorption, 1' autre en d§sorption, de 
35 maniere a permettre un fonctionnement du proc6d6 en continu. 

Le chauffage par induction provoque une d6sorption en 


2709431 


9 

deux Stapes; 1'eau pr6sente dans la structure interne du 
materiau est tout d'abord liberee et eliminee au niveau du 
separateur, puis le solvant, ainsi que quelques traces d'eau 
contenues dans la structure microporeuse du charbon sont 
5 vaporises . 

Ces vapeurs de solvant d£sorbe passent & travers un 
condenseur 13. Le solvant, sous forme liquide, est ensuite 
achemine dans separateur 14 pour eliminer l'eau residuelle 
par une simple d£cantation. 
10 Le solvant recup6re 15 est ensuite recycle apres 

addition facultative d'un stabilisant. 

Les exemples qui suivent illustrent la presente inven- 
tion, sans toutefois la limiter. 

Exemple 1: Regeneration de charbon actif (frequence 263 

15 Khz) 

Un adsorbant, constitue de 635 g de charbon de noix de 
coco (NC 60 diametre median 3.8 mm) est introduit dans un 
reacteur en verre d'un diametre interieur de 120 mm et d'une 
hauteur de 300 mm. 

20 Le charbon NC 60 est charge en vapeur de dichloromfethane 

(170 g). Cette operation est r6alisee par balayage d'air avec 
une concentration en solvant de 50 g.m" 3 et une vitesse de 
passage sur la colonne de 63 m.h~* (debit ■ 11.9 l.mn" 1 ) 
durant 5 H 40 mn. 

25 Les concentrations en influent et en effluent sont 

contr616es par chromatographic en phase gazeuse avec un 
detecteur a ionisation de flamme. 

Apres cette operation d' adsorption, le charbon actif est 
chauffe par induction electromagnetique a une frequence de 

30 263 khz a l'aide d'un generateur de courant haute- frequence 
a triode. Pour cela, la colonne de charbon est placee a 
1* interieur d'un soienoide en cuivre double spire, au nombre 
de six, d' inductance 2,9 pH, relie au generateur. Le soie- 
noide a un diametre de 14 cm et une hauteur de 18 cm. Ce 

35 solenoxde et les differents composants eiectromecaniques 
(condensateurs, triode, transformateurs de puissance) sont 
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refroidis £ l ! eau avec un d6bit de 400 L.h" 1 . Cette eau de 
refroidissement circule en circuit ferm£ £ une temperature 
inf£rieure & 25 °C. Lorsque cette temperature est atteinte, un 
appoint en eau du reseau est effectue pour maintenir une 
5 bonne efficacitS du refroidissement. 

Tout d'abord, le reacteur est chauff£ durant 24 min en 
convection libre jusqu'a atteindre une temperature de 140°C 
qui correspond £ un maximum de cinetique de desorption. La 
puissance dlectrique mise en jeu est de 2 kw. Ceci s'accompa- 
10 gne d'une augmentation de pression de vapeur saturante du 
solvant dans le reacteur qui limite la desorption par 
1 1 6tablissement d'un nouvel 6tat d'£quilibre thermodynamique 
favorable a une adsorption. 

Un balayage d' azote est alors mis en place pour diminuer 
15 la pression de vapeur du solvant avec une Vitesse de passage 
sur le filtre de 50 m.h" 1 durant 30 min, tout en maintenant 
une temperature de 140 °C constante dans le reacteur avec un 
systeme de regulation thermique. 

Le taux de regeneration du charbon actif obtenu dans ces 
20 conditions est de 90%. 

Exemple 2: Regeneration de charbon actif (frequence 263 
Khz) avec suscepteur. 

Un melange , constitue de 635 g de charbon NC 60 
(diametre median 3,8mm) et de 70-5 g de graphite (diametre 
25 4mm) est place dans le meme reacteur que celui decrit dans 
1 1 exemple 1 . 

Le charbon NC 60 est charge en vapeur de dichloromethane 
(170 g). Le protocole d* adsorption est identique a celui 
6voqu6 pr6c6demment . 
30 Le charbon actif est chauffe par induction electroma- 

gnet ique & une frequence de 263 kHz sous une puissance de 
1.8 kW. 

Le reacteur est chauffe durant 12 min en convection 
libre jusqu'& atteindre une temperature de 140°C. 
35 Un balayage d 1 azote est alors mis en place durant 30 min 

dans les memes conditions que dans 1' exemple 1. 
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Cette experience a permis d'obtenir un taux de regenera- 
tion de 90%, 

Exemple 3: Regeneration de charbon actif (frequence 140 

kHz) 

5 Un adsorbant, constitue de 635 g de charbon NC 60 

(diaraetre median 3.8 nun) est place dans le meme reacteur que 
celui decrit dans 1' exemple 1. 

Le charbon NC 60 est charge en vapeur de dichloromethane 
(170 g). Le protocole d' adsorption est tou jours identique a 
10 celui decrit dans l f exemple 1. 

Le charbon actif est chauffe par induction electroma- 
gnetique & une frequence de 140 kHz sous une puissance de 
2 kW. Le solenoSde, de meme conception que precedemment, est 
constitue de neuf spires pour une inductance de 6,5 pH. 
15 Le reacteur est chauffe durant 35 min en convection 

libre jusqu'a atteindre une temperature de 140°C, 

Un balayage d f azote est alors mis en place dans les 
memes conditions que dans 1' exemple 1- 

Au bout de 30 min, on observe 6galement un taux de 
20 regeneration de 90% du charbon actif. 
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REVENDICATIONS 

1. Precede de regeneration d'un adsorbant granulaire, 
caractdrise en ce que I'on souraet un recipient contenant au 
moins un adsorbant granulaire seul ou en melange a une 

5 induction Electromagnet ique dans un solenolde. 

2. Proc6de selon la revendication 1 , caractdrise en ce 
que 1' adsorbant granulaire seul ou le melange a une resis- 
tivity infdrieure a 10" 1 ft.m. 

3. Procede selon la revendication 1 & 2, caracterise en 
10 ce que la frequence du courant 61ectrique parcourant le 

solenolde pour order 1* induction electromagnetique est 
superieure a 20 kHz. 

4. Procede selon l'une des revendications 1 a 3, carac- 
terise en ce que l f adsorbant granulaire est melange a un 

15 suscepteur granulaire. 

5. Procddd selon la revendication 4, caracterisd en ce 
que les grains de suscepteur ont une taille et une forme se 
rapprochant de celle de 1* adsorbant. 

6. Procede selon l'une des revendications 4 et 5, carac- 
20 tdrisd en ce que le suscepteur est du graphite. 

7. Procede selon l'une des revendications 1 & 6, carac- 
terise en ce que le solenolde comporte un systdme de refroi- 
dissement . 

8. Procede selon l'une des revendications 1 a 7, carac- 
25 terise en ce que le courant parcourant le sol£no£de est r6gl6 

pour que la temperature moyenne de 1' adsorbant soit de 100 a 
200 °C environ. 

9. Procdde selon l'une des revendications 1 a 8, carac- 
terise en ce que le courant est appliqud selon un gradient 

30 permettant I'echauffement par paliers successifs de 1' adsor- 
bant . 

10. Dispositif de mise en oeuvre du procedd selon la 
revendication 1, caract£ris6 en ce qu'il comprend un reci- 
pient entoure d'un solenolde relid i un gdndrateur de courant 

35 & frequence supdrieure S 20 kHz. 

11. Dispositif selon la revendication 10 , caract6ris6 en 


2709431 


13 

ce que le sol^nolde est muni d'un systerae d 1 abaissement de sa 
temperature . 

12. Composite comprenant un adsorbant granulaire et un 
suscepteur granulaire dont la taille moyenne est comprise 

5 entre 0,4 et 4 mm et dont la resistivite globale est inf6rie- 
ure k 10" 2 O.m. 

13. Composite selon la revendication 12, caracterise en 
ce que 1' adsorbant est un charbon actif, et le suscepteur est 
le graphite. 
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Figure 1 
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Figure 2 
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